CHEMICKE ZVESTI 19, 925—930 (1965) 925

POVODNE OZNAMENIA

Chromatografické oddelovanie 131J7, 131J0; a 131J0Q,

M. ZADUBAN, M. BRUTOVSKY, J. BANAS

Rddiobiologické oddelenie Ustavu experimentdlne; bioldgie Slovenskej akadémie vied,
Kodice

Opisuje sa oddelovanie jodidu, jodi¢nanu a jodistanu za pouzitia %1J na
chemicky upravenom i neupravenom papieri. Na oddelovanie sa pouzili
,,beznosiéové' mnozstva jédu v jednotlivych oxidaénych stupnoch.

Oddelovanie 131J°, 131JO; a 33JO, je potrebné robit pre rozliéné ucely.
Z hygienického hladiska je v niektorych pripadoch nevyhnutné uskutodnit
analyzu na pritomnost jednotlivych oxidaénych stupiiov jédu pre zvolenie
vhodnej metodiky na stanovenie 131J, pretoze podla J. Z. Hollanda a R. W.
Perkinsa [1, 2] je 131J v biosfére pritomny najmé ako jodid, jodiénan a jo-
distan. Poziadavka na oddelovanie oxidaénych stupliov jédu sa uplatiiuje
aj pri kontrole &istoty latok, obsahujucich 131J v rozliénej forme.

Oddelovanie jodidu, jodiénanu a jodistanu za pouzitia rozliénych mobilnych
faz opisujd napriklad E. Lederer [3], A. Halpern [4], I. M. Hais a K. Ma-
cek [5], I. I. M. Elbeih a M. A. W. Abou Elmaga [6]. N. Cvjetidanin
a V Jovanovié [7] pri sledovani éistoty 131J chromatograficky oddelovali
jodid, arzén(III) a teltr(VI). Na chemicky upravenom papieri oddelovali
32P03-, 35803, *Cl™ a katidny Y, *Sr a 137°Cs H. H. Stamm a H. I. Schroe-
der [8]. Hodnoty Rr a doby vyvijania pre rozli¢né mobilné fazy pouzité via-
cerymi autormi na oddelovanie 13J~ 13JO; a 31JO, st uvedené v prehlad-
nom referate M. Zadubana [9].

Experimentalna éast

Pouzil sa papier Whatman 2, z ktorého sa vyrezali plochy 16 X 26 cm a 10 X 20 cm.

Vyvijalo sa pri laboratérnej teplote 18— 21 °C v sklenych nddobdch so zabrusenym ve-
kom. Pouzité chemikélie boli p. a.

Mobilnd fiza

1. n-Butylalkohol —Tadové kyselina octovd—voda (4 : 1:1); 2. n-butylalkohol —Iadovs,
kyselina octovd—koncentrovany amoniak (4:1 1); 3. n-butylalkohol —acetén—voda
(5:5 1); 4. 96 9, etylalkohol —voda—koncentrovany amoniak (6 : 2 : 7); 5. metylalko-
hol—voda (9:1); 6. n-butylalkohol—etylalkohol—voda (2:1 1); 7. n-butylalkohol
nasyteny koncentrovanym amoniakom; 8. izopropylalkohol —koncentrovans HCl—voda
(65:6:29); 9. 1 M-NaHCO;; 10. 1 M-NaOH; 11. 0,01 m-NaOH; 12. voda, 13. 0,01 m-HCI.
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Ak sa pouzila neaktivna zmes jodid —jodiénan— jodistan (so stabilnym 127J), Skviny
sa odkryvali podla [4]. Pri oddelovani zmesi za pouzitia 131J sa detegovalo na 8 zlozku
ziarenia pomocou GMT 30/30 AB a vyhodnocovalo sa na laboratérnej suprave NZQ 612.
Prazok chromatogramu sa postaval pod olovenou clonou so §trbinou o $irke 1,5 mm, nad
ktorou bol detektor. Poloha $kvrny pri grafickom znézorneni zdvislosti poéetnosti impul-
zov od posunu sa prejavila pikom. V niektorych pripadoch (najmé pri nizkych aktivitdch)
sa Skvrna odkryla autorddiograficky pomocou réntgenového filmu za pouzitia rontgenovej
kazety so zosiliovacou féliou. Na pokusy sa upotrebili papiere chemicky upravené
i neupravené.

Uprava hydroxidom Zelezitym

Pruzky papiera Whatman 2 sme napojili ca 20 9, roztokom siranu Zelezitého. Po
vysuSeni na vzduchu sme ich ponorili do koncentrovaného roztoku hydroxidu aménneho
a susili na vzduchu az do straty zdpachu po amoniaku.

Uprava stranom bdrnatym

Pouzil sa 20 9, roztok chloridu barnatého, v ktorom sa pruzky papiera prepierali. Po
vysuSeni sa ponorili do 10 9, roztoku siranu sodného a prepierali sa v destilovanej vode
do negativnej reakcie na Ba?*+ a SO;-.

Uprava kvapalngm anexom

Ako kvapalny anex slazil PC-Amin KM sek. (vyrobok VEB Farbenfabrik — Wolfen,
NDR), z ktorého sme pripravili 5 9, obj. roztok v chloride uhli¢itom. Chromatograficky
papier sme v roztoku anexu niekolkokrat preprali a vysusili pri laboratérnej teplote.

V modelovom pokuse pouzité 13:JO; a 131JO; sme pripravili z 31J " nasledujicim spo-
sobom: oxidédciu jodidu na jodiénan sme uskuto¢nili za pouzitia 2 ml 0,005 N-KMnO,,
1 ml 2,5 N-NaOH a 131J~ bez nosi¢a o Specifickej aktivite 3,52 pc/ml za zahrievania. Vznik-
nuty jodi¢nan sme na jodistan oxidovali z &asti pévodnej vzorky obsahujucej ¥1JO;
pridanim 1 ml roztoku brémovej vody za povarenia.

Vysledky a diskusia

Utelom orientatne vykonanych pokusov s uvedenymi mobilnymi fazami
bolo stanovenie faktora Rrp a doby vyvijania. Pouzil sa neaktivny jodid,
jodi¢nan a jodistan jednotlivo i v zmesi. Vysledky st uvedené v tab. 1.

Pre dalSie pokusy sme vybrali mobilné fazy 4, 5, 6, 8, 9 a 10 a na oddelenie
zmesi sme pouzili chemicky neupraveny i upraveny papier Whatman 2.
V tab. 2 uvddzame doby vyvijania pre chemicky upraveny papier.

Z celkového podtu mobilnych faz sme vybrali mobilnt fazu 4 v zlozeni etyl-
alkohol —voda—koncentrovany NH,OH v pomere 6 2 7. Na obr. 1 az 3
je zndzornené rozdelovanie zmesi jodidu, jodiénanu a jodistanu v niektorych
mobilnych fizach. Z hladiska pouZite] staciondrnej fazy sa najlepsie osvedéil
papier Whatman 2, chemicky upraveny hydroxidom Zelezitym, na ktorom
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Tabulka 1
Hodnoty Rr a doby vyvijania pre chemicky neupraveny papier Whatman 2
Mobilna Doba vyvijania e - -
féza v hod. g Br 305 & A0,
1 7 0,232 0,05 0,06
2 10 1/2 0,33 0,107 0,074
3 31/2 0,274 0,00 0,00
4 7 0,81 0,58 0,00
5 3 0,61 0,00 0,00
6 6 0,42 0,143 0,14
7 61/2 0,24 0,00 0,00
8 11 0,97 0,36 0,00
9 3 0,833 0,83 0,8
10 2 0,95 0,93 0,89

Tabulka 2

Doby vyvijania na upravenom papieri Whatman 2

Kot Poba yyv janis Anex BasO, Fo(OH),

4 Tedenie chromatogramu ukonéené 7,5 10 9
5 vo vzdialenosti 4 cm od okraja 10,5 3 3
6 10,0 7,5 7,5
8 9,0 10 10

10 2,5 3 3

11 3 3 3

12 2,5 3 3

vo vsetkych Styroch mobilnych fizach je mozné urobit reprodukovatelné
a spolahlivé oddelenie. Whatmanov papier upraveny anexom je pouZitelny
v mobilnej faze 4 a 12.

Oddelovanie na papieri upravenom siranom barnatym je vyrazné v mobilnej
faze 4. Pri vyvijani v 0,01 M-NaOH nedochadza k vyraznému oddeleniu jo-
diénanu a jodistanu. Za pouzitia vody ako mobilnej fazy spolu postupuju
jodiénan a jodistan.

Papier upraveny hydroxidom zZelezitym sme pouzili predovsetkym na do-
plnenie ddajov H. H. Stamma a H. I. Schroedera [8] o moznost oddelova-
nia jodi¢nanu i jodistanu. Uvedeni autori oddelovali fosforeénan, siran, chlorid
a jodid pomocou prislusnych rddionuklidov.

Pri préci s malymi aktivitami je vyhodnejsie pouzit papier upraveny kva-
palnym anexom, pripadne neupraveny, pretoze pri papieri upravenom hydro-
xidom zelezitym alebo siranom barnatym dochddza k samoabsorpcii Ziarenia
(najmé nizkoenergetického) s ohladom na znadni plo$ni vahu papiera. Réa-
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Obr. 2. Pouzité mobilné féza:
0,01 m-NaOH.

1. neupraveny Rr J~ = 0,858,
Rr JO; = 0,736, Rr JO; = 0,00;
2. upraveny anexom Rr J~ = 0,852,
Rr JO; = 0,745, Rr JO; = 0,00;
3. upraveny siranom barnatym
Rp J~ = 0,665, Rp JO, = 0,493,
Rp JO; = 0,00; 4. upraveny hydro-
xidom zelezitym Rr J~ = 0,755,
Rr JO; = 0,283, Rr JO; = 0,00.

Obr. 1. Pouzité mobilng fdza:
96 9, etylalkohol —voda —koncentro-
vany NH,OH (6:2 7).

1. neupraveny Rr J~ = 0,834,
Rp JO; = 0,547, Rr JO; = 0,00;
2. upraveny anexom Rp J~ = 0,824,
Rp JO; = 0,618, Rr JO; = 0,00;
3. upraveny siranom bérnatym
Rp J~ = 0,658, Rr JO; = 0,419,
Rr JO; = 0,00; 4. upraveny hy-
droxidom zelezitym Rr J~ = 0,834,
Rp JO, = 0,296, Rr JO; = 0,00.

g
1410
12 Start Celo
10 e -
8
6 B}
4 JO,
2 1] JO;
5 _J
S " — JOJ
£ 3 —_
.
£2 1050
5 ,
L L1
-—J-
7 —t— ——
6 .
S5 {OL
4
3
2 JO;
1
11
5 A JO[ JO; -
: ;
2
1

0 4 8 12 16 20 [m



Chromatografické oddelovanie 929

Obr. 3. Pouzitd mobilnd féza: 10-10> JOjrJ"
destilovand voda. 8 Hart Zelo
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diometricky mozno stanovit radioaktivitu rddove 5 10-° ¢ za pouzitia okien-
kového GM detektora 30/30 AB (vyrobok TESLA, Premysleni). Nizsia akti-
vita vyzaduje meranie dvoma okienkovymi detektormi umiestenymi oproti
sebe, pripadne zhotovenie autoradiogramu, pridom pri Sestdiiovej expozicii
je mozné odkryt Skvrnu o aktivite ca 5 10-1°c.

Pri praci so *1J° sa neodporuda nechavat chromatogram po rozdeleni
dlhgie stat, pretoze podla tdajov L. I. Anghilleriho [10] dochadza k dbytku
aktivity z papiera, ktory je rozny v zavislosti od pouzitej mobilnej fizy a od
mnoZstva naneseného jodidu. Najvaési tibytok je pri systémoch obsahujtcich
HCI alebo stopové mnozstvo jodidu (kyselina askorbova poésobi stabilizaéne).

Nami modifikované chromatografické metédy na oddelovanie jodidu,
jodiénanu a jodistanu mozno pouzit na ich stanovenie v zlozkach Zivotného
prostredia, na kontrolu ¢istoty %1J” a pri kontrole jédovanych zltéenin
oznadenych so 131J,
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XPOMATOTPAOUNYECKOE PA3OEJEHUE 131J7, 131,307 U 131 J07

M. 3agy6an, M. Bpyrtoscku, 10. Bausc

Papuobuomoruyeckuit ormen MHcTuTyTa SKenmepumeHTanbHoit Guosmorumn CiioBauKoit
axkagemMuu Hayk, Houmie

OcyecrBuiock pasfenenue 31J~, 131JO7 u 3:JO; B pa3nInuHEIX MOABIKHBIX (aszax Ha
XuMuueckn HeobpaboTaHHO# M xuMudyecku obpaboranHoii Oymare Barvan 2 ¢ momouibio
Fe(OH),, BaSO, u xunkum annonntTom PC-Avun KM cer. Camoe oTueT.IMBOE paspelieHne fo-
cTurioch Ha obpabGoranHoit 6ymare ¢ Fe(OH), B momBuHEIX (asax: ITHIOBBHIA CIHPT—
—BOla—KOHI. aMMuak, 0,01 M-NaOH u gecTuanupoBaHHas Boaa.

Prelozil M. Fedorofiko

CHROMATOGRAPHISCHE TRENNUNG VON 1317, 131707 UND 181JO;

M. Zaduban, M. Brutovsky, J. Batas

Radiobiologische Abteilung des Instituts fiir experimentelle Biologie
der Slowakischen Akademie der Wissenschaften, Kosice

Es wurde die Trennung von 131J 7, 131J0O; und !*1JOy in verschiedenen mobilen Phasen
durchgefihrt, u. zw. auf nicht vorbehandeltem sowie auch auf mittels Fe(OH),;, BaSO,
und eines fliissigen Anionaustauschers (Anex PC-Amin KM sek.) vorbehandeltem What-
man-Papier Nr. 1. Die markanteste Trennung wurde auf dem durch Fe(OH), vorbe-
handelten Papier und in folgenden mobilen Phasen erreicht: Athylalkohol—Wasser—
—konz. Ammoniak, 0,01 M-NaOH und destilliertes Wasser.

PreloZil M. Liska
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